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La presente invention concerne les derives stilbdniques de formule generate : 



w KJ 




SO s H 




dans laquelle X et Y peuvent £tre semblables ou 
differents et designent : 

1° Soit un reste d'amine aliphatique : NT 

R 2 et sont des alcoyks, des hydroxyalcoyles, 
des sulfoalcoyles, ou l'hydrogene, ou encore un 
aminoalcoyle; 

2° Soit un reste d'une amine heterocyciique; 

3° Soit un reste d'oxyalcoyle, substitud eventuel- 
lement; 

49 Soit un reste d'amine aromatique substitute 
ou polycyclique; 
5° Soit le chlore. 

Ces produits resultent, selon des reactions 
connues, de la condensation de l'acide diamino 
4-4' stilbene disulf onique 2-2' avec deux molecules 
de chlorure de cyanuryle puis deux molecules 
d'aminopropylmorpholine. On aboutit alors k un 
corps dans lequel un chlore de chaxjue molecule de 
chlorure de cyanuryle est encore libre. 



Ce corps entre dans la definition des produits 
de 1'invention selon le 5° drdessus. Ilsert egalement 
d'mterroddiaire pour la preparation des autres 
derives de 1'ravention, lorsqu'on le condense avec 
un ou deux amines et/ou ajcools. 

Comme composes azotes convenant a\ Tobtention 
des structures du 1°, on dtefa : rammoniaque, 
la monorn&thylamine, la dimdthylajnine, la mono- 
dthylamine, la didthylamirie, les mono et di-iso- 
r^opylamines, les mono et di^thanolamines, la 
N^.didthyldthylenediamine. 

Comme amines hdterocycliques convenant a 
l'obtention des structures du 2°, on citera : la 
piperidine, la morpholine, rammopropylmorpho- 
line, les amiuotriazoles, les arninothiazoles, les 
ammothiadiazoles, l'dthylenedrnme. 

Comme composes hydroxyles convenant a l'ob- 
tention des structures du 3°, on citera : les alcools 
me* thyHque, * dthyhque, propyKque, benzylique, 
l'dthylenegrycol, le chloro 2 dthanol, le mdthylr 
glycol, rethyldigrycoL 
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Comme amines aromatiques convenant a Yob- 
tention des structures du 4P, on citera : les tolui- 
dines, les chloranilines, les naphtylamines. Selon 
une realisation preferee de 1'invention, ramine 
aromatique porte comme substituant un reste 
fortement electronegatif, tels les grcnrpernents : 
cyano, carboxyle, sulfonyle, sulf amide, alcoyl- 
sulfone. 

MaJgre la diversity des proprietes particulieres 
selon la nature des substituants X et Y, les 
composes de 1'invention sont fortement caractd- 
rises par la structure generate revendiquee. En 
eflet, le reste aminopropylmorpholine qui leur est 
common apporte des propriet.es nouvelles pr&- 
cieuses. Ce reste renforce le caractere cationique 
de la motecule tout en lui conservant son activite 
tinctoriale. 

La demanderesse a constate que l'emploi d'autres 
diamines que l'aminopropylmorpholine abouiissait 
a la formation de corps tres insohibles et pratique- 
ment inactifs. Ceci pent s'expliquer par la formation 
de sels internes avec les groupements sulfoniques 
apportes par 1'acide diamino 4.4' stilbene disulfo- 
nique 2.2'. Au contraire, l'aminopropylmorpnolhie, 
d'une fagon surprenante, permet l'obtention d'azu- 
rants optiques de grande activity. 

Les produits de rinvention ont une forte affinite 
pour les fibres ceUulosiques : coton, papier, etc. 
lis ont un effet d'azurage marqud sur les fibres 
syntMtiques, notamment polyamidiques. Dans les 
traitements textiles, ils peuvent etre appliques en 
bains ou par foulardage. Ils agissent bien en pre- 
sence de surfactifs et peuvent etre incorpores 
dans les detergents pour renforcer leur effet de 
blanchiment. 

Les produits de 1'invention ont egalement comme 
a vantage general, et toutes choses egales par 
ailleurs, de demeurer actifs en milieu acide, tel 
que le cas se presente dans la fabrication du papier 
couche — par la presence d'alun — ou lors des 
traitements infroissables des textiles — par la 
presence de catalyseurs acides de polymerisation 
des resines d'appr&t. 

La meilleure compatibilrte conferee par le reste 
aminopropylmoipholine est precieuse egalement 
lors de rapplication combin6e, sur un materiel 
textile, d'un azurant optique et d'un adoucissant 
cationique, en milieu acide notamment. 

Les composes de rinvention sont presentes, 
pour utilisation, le plus souvent sous forme d'un 
sel alcalin des gronpes sulfoniques. figalement, 
ces groupes sulfoniques peuvent etre salines par 
une ethanolamine ou une isopropanolamine de 
maniere a realiser des presentations liqrrides 
concentrees. 

Les produits de 1'invention ont une stabilite 
physicochimique importante, alors qu'il est connu 
que des derives cationiques de ce type ont une 
sensibilite accrue a l'oxydation et a la lumiere. 

Exemple L — A une solution refroidie vers 5° 
de 39,5 g de chlorure de cyanuryle dans 260 ml 
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j d'acetone, on ajoute 320 g de glace pilee et une 
| solution de 37 d'acide diamino-4.4' stilbene 
j disulfonique 2 2' neutralise par 20 ml de lessive 
de sonde a 30 %, dans 320 ml d'eau. La tempe- 
rature est maintenue, sous agitation, vers 8-10° 
pendant une hieure. On neutralise alors le melange 
reactionnel a pH 7 par addition de lessive de sonde. 
On ajoute 38 g de sulfanilamide pulverisee et 
maiatient la temperature a 35° pendant 2 h 30 
minutes. On inaintient le pH a 6-7 en ajoutant 
periodiquement de la lessive de sonde a 30 %. 

On ajoute 31,6 g de N-(arnino-3-propyl)morpho- 
line et 18,5 g de bicarbonate de sodium. 

Le melange reactionnel est chautI6 au bain-marie 
a 90-95 °C. L'acdtone mise en ceuvre distille. On 
trans vase alors dans un autoclave et chauffe, sous 
pression, 3 heures a 125 °C. 

On reprend le melange par 1 litre d'eau a 90°, 
puis acidifie a 1'acide chlorhydrique jusqu a pH 4. 

Le produit final : acide 4-4' bis [2 sulfanilamide- 
(3 N.morpholinopropylamino) 4~triazinyl-l-3-5- 
arnino 6] stilbene disulfonique 2 2', precipite. 
On 1'essore, le lave a l'eau et le seche en 6tave 
ventilee a 70 °C. Le derive obtenu a une teneuren 
azote de 18,9 % (theorie 19,3 %) pour une teneur 
en humidity de 2,8%. II a une absorption : 

1 y 

E , /0 — 480 a 350 m a (solution alcaline dans un 
lem v 

m61ange eau-ethanol a 50 %). 

Pour sa mise en ceuvre, le produit acide est me- 
lange" a sec avec 0,3 partie de carbonate de sodium. 
La poudre obtenue est soluble a environ 1 % 
dans l'eau froide. 

Cet azurant optique montre une bonne affinite 
pour les fibres ceUulosiques et poryamidiques. 

Exemple 2. — Selon les conditions operatoires 
de l'exemple 1, on prepare 1'acide 4.4' bis [p. 
carboxyphenylamino 2-(3.N morpholinopropyla- 
mino) 4~triazynil-l~3-5 amino 6] stilbene disulfo- 
nique 2-2'. Pour cela, on remplace les 38 g de 
sulfanilamide par 29,5 g d'acide p-aminobenzoique, 
dissous dans 150 ml d'eau et 21,5 ml de lessive de 
sonde a 30 %. 

Le produit obtenu est facilement soluble en mi- 
lieu alcalin, il a une bonne affinite pour le coton. 

1 V 

Caracteristique d'absorption : E 70 = 460 a 
rt l cm 
; 347 nux. 

Exemple 3. — On prepare, dans les conditions 
de l'exemple 1, le deriv6 pour lequel : 
X = Y = NH . C^SOgCH^H^OIL 

On met en ceuvre 42,6 g de p(^-hydroxyethyl- 
suifonyl)anjline. 

Caracteristique d'absorption du derive" obtenu : 

5 E* % =400 a 350 mtx. 
l cm 

t Exemple 4. — On met en ceuvre 22 g d'une 
J solution de monomethylamine a 35 % dans l'eau. 
\ On obtient le derive pour lequel : 
| X = Y = NH CH3. 
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Caracteristique d'absorption du derive^ obtenu 
lcm 
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% = 550 a 348111(1. 



Exemple 5. — On prepare le derive* dans lequel 
X = Y == OCHg. A une dispersion de 35 g de 
bicarbonate de sodium dans 420 ml de methanol, 
refroidi a 5°, on ajoute 39,5 g de chlorure de cyanu- 
ryle et on laisse reagir entre 15 et 20 °C pendant 
1 heure. On ajoute alors une solution de 37 g 
d'acide diamino 4.4' stilbene disulfonique 2.2' 
dans 320 ml d'eau et 20 ml de lessive de sonde 
a 30 %. On maintient la temperature inferieure a 
35 °C pendant 10 minutes. 

On ajoute enfin 31,6 g de N.3.aminopropyl- 
morpholine et 18,5 g de bicarbonate de sodium 
et termine la reaction comme dans l'exemple 1. 

Le produit obtenu a un pouvoir azurant marqu6 
pour les tissus en bain de resines infroissables a 
catalyseur acide. 



E J % = 470 a 
1cm 



Caracteristiqne d'absorption 
345 nu> 

Exemplc 6. — En mettant en ceuvre 22 g de 
diethanolamine dans les conditions de l'exemple 1, 
on obtient le derive* pour lequel : 
X = Y = N (CH^HjjOH)^ 

Le produit obtenu, sous forme de sel alcalin, 
a une bonne solubility dans l'eau. Sa substantiviti 
pour les ceUulosiques est assez faible, mais il est 
utilisable par centre dans des bains de salinity 
dlevde qui conduiraient a un mal uni avec les 
derives morns solubles. 

1 °/ 

Caract6ristique d'absorption : E /0 = 460 a 
0 -/v " 1 cm 

360 my.. 

i KESUMIs 

I. Nouveaux derives stilbeniques azurants op- 
tiques, pour fibres nature! les et syntMtiques de 
formule generale : 



f— CH 3 — CH 2 —CH 2 — NH- 



'C — NH- 




=CH- 




KJ 



t— NH— CH a — CHj— CH a 



dans laquelle X et Y sont semblables ou differents 
et ddsignent, soit CI soit un reste amino ou alcoxy. 

Produits caracterises en outre par les points 
suivants pris separement ou ensemble : 

1° X et/ou Y designe un reste d'ainjne alipha- 
tique ou NH 2 ; 

2° Le reste d'amine aliphatique comporte des 
substituants OH ou SO3H; 

3° Le reste d'amine aliphatique est un reste 
d'une diamine; 

4° X et/ou Y designe un reste d'amine hdtero- 
cyclique; 



5° X et/ou Y designe un reste d'une aniline 
substitute par un radical electron egatif; 

6° Le radical 61ectronegatif est un groupe sulfo- 
nique, ou carboxylique, ou cyan6, ou sulfamid6, 
ou sulfone. 

IE. Les produits auxiliaires textiles, les detergents 
et analogues destines aux traitements des fibres 
naturelles ou syntMtiques, contenant les produits 
selon I. 

Society anonyme dite : 
SOClfiTfe DE PRODUITS CHIMIQUES 
ET DE SYNTHASE 
Pax procuration : 
H. Charrin 
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